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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version: E 
Date: 21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de {'analyse de controle : .A£..I.<?M.I...Z..<?0 \^ 
'DjgnjajSl^^ 

Demande faite par : O.^-St.X)..^.....'..... 

N° d'echantillon concerne : .f^.....<St..'a..3....^iS7j5^ 

Nature du milieu biologique : 0..^^.!^. J^..,..t.. 



COPIBCERTIFlfe 

CONFORMEDESDONNfeS 

ETFORMULAII^ESORIGINAUX 




lieu de destockage Ciiambre froide ^ Congelateur D n° ST. 

Conditions de stockaap. -80°C D -ZCC cX +4°C D 

Destockage des flacon<; A O B O' 

Date:A./,fi^.../J.€<?:f Heure : .0.... h.-.B.© Operateur : ..M.^.J.JC^ , 



Systeme- : Versapak D Beriinger^ Autre D W \ ..l^...%^A.IX^ 

Conformite par rapport au oroces v erbal de controle antidn pagp : Qui ^ Non D 

Intearite des scelles : Qui \^ Non D 




Validatioji^e la conformite de rechantillon 

:»fntn< 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version : E 
Date : 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date •M...f.^4./J.P!iL Heure : Al.. h...W. Operateur : ....^...^., 
Localisation : salle n° ....^..O...Ia 

(St le milieu est congele attendre sa decongelation pour mesurer le volume) 



Validation d^ouverture du sceUe (^natures) : 



Operateur: 



Date : / / Heure : h 

Systeme : Versapak D Berlinger D Autre D 

/V° de flacon : /V° de sceJIA : 

Volume restart t : 

Lieu de stockage Chambre froide D Congeiateur D n° 

Conditions de stockaap. -SCCD -20°C D +4°C D 

Stockage de la remis sous scpIIp 

^^^^ • f / Heure : h.. Operateur 

Validation de la remise sous scelle (Signatures) : 



Laboratoire 



Temoin independarit 



Expert 



re t^<5fiDfi 




Autre 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier analytique de la contre expertise. 



I 
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Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABBLITE DES FLACONS A ET B 



N.o de Serie : 
Receptio n et Stockaae avant enreaistrement fsi necessaire'>; 



Reception par 


Date et Heure 


Stockage 


Heure 






- 


- 



Stockaae apres enreaistrement 



Flacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 



















Ctiatne de possession des flacons A: 



Echantillon A 993855 



Date 



16/04/2007 
09h30 



16/04/2007 
llhlO 



16/04/2007 
llhl5 



Code operateur 



49/10 



49 



49 



Localisation 



CH-FR..5 ;{-_20''C) 



Salle 004 
(ambiant). 



Salle 004 
(ambiant) 



Raison du transfert 



Destockage pour renumerotation 



Ouverture des scelles 



Mise en tube pour confirmation IRMS 
(EC31) 



ChaTne de possession des flacons B: 



Echantillon 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 



















Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la serie s'il n'y a pas depositifou dans le dossier positif. 



-b 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B 



Chaine de possession des aliauotes A: 



N" de Serie : 



Echantillon A 99385S 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 


16/04/2007 
llhSO 


Aliquote EC31 


49 

■ 


Preparation jusqu'a 
acetylation 


Confirmation IRMS(EC31) 


17/04/2007 
9h20 


Aliquote EC31 


49 


Fin de preparation 




17/04/2007 
18h09 


Aliquote EC31 
C3 fractions) 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




18/04/2007 
llh45 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Reprise pour analyses 
IRMS 




18/04/2007 
13h02 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 . 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Fraction 3 diluee ndn exploitee 
pour conclure 


18/04/2007 
13h55 


- Aliquote EC31 
(Fraction 3 
concentree) 


49 


Analyse GC/C/IRI^S sur 
ISOPRIME 2 


Origine exogene des 
metabolites de la 
Testosterone 













Chaine de possession des aliauotes B; 



Echantillon 



Date 


Aiiquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 























Cet enregistrement est k conserver dans le dossier de la serie s'il n'ya pas de positif ou dans le dossier positif. 



h 
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1 



LTinD'"i021 



N° de laboratoire : 
Produit(s) confinne(s) : 
pH mesure en conf : 



t^tvfcJu^-». xteXoxp^cyofc ^^C V 



-i^ 



Densite afBchee en conf : 

Refractometre n° : 

* Densite corrigee : 



EC-i^ 



Essai n° : 

Mode operatoire de preparation : 

Mode operatoire d'analyse : 



f|OA? 



A> 



M^ 



M-EX- Jb^ 



Version 



CG/SM(SCAN) [X] CG/SM(SIM) 
CL/SM □ CL/SM2 

■ IMM. I ^ EPO 



I M-AN- U\ iS4j I Version: ! ftjA 

CG/SM2 □• CG/SM3 [~] . 
CL/SM3 I ! CL/UV I ! 



CG/C/mMS g3 Cytometrie 



Essai n° : 

Mode operatoire de preparation : 

Mode op6ratoire d'analyse : 

CG/SM (SIM) 
CL/SM (SIM) □ CL/SM2. 
Concentration estimee:. 
* Concentration corrigee : 



M-EX- 



M-AN- 



■Version : 
Version : 
CG/SM (SCAN) 
CLAJV 



Essai n° : 
Mode,Q.p.era.toiFe de. preparation : 
Mode operatoire d'analyse : 
CG/TSD 



CG/SM (SIM) 



Concentration mesuree: 
* Seuil corrige : 



ES02.BBS(CG-SM) 
ES02C -EPH (CG/SM) 
ES03 -CD (CUSM) 
ES04 -H (CG/SM) 



ES08 -HES (CG/SM) [ 
ES08B -PS 



ES03C-LCH(CL/SM)[ 



ES03B -LCH (CL/SM/SM)[ 
ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[ 



ES06-IMM 
ES07 -EPO 
ESSOl -HBOCsl 
ESS02 - TS 



Code operateur de I'analyste : \^c^ ' 
Date et paraphe : \^\ om\o% 

Hprs portee d'accreditation : | | 

Raison ou numero d'ecart de la declaration en hors portee : 



Code op6rateur du responsable : Jq, 
Date et paraphe : ^'^/o k ( €7.:^ 




^ 



u rf^mnttr nctr %t^ rt>cnr\r\ 



Cet enresisirement est aarchiyer clans le dossier de confirmation 





CG/SM (SCAN) [^ IMM [" I 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

1/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
.__ GC/C/IRMS 



Appateil utilisable : 



ISOPRIME MICROMASS- GV INSTRUMENT 



Mode operatoire d'extraction : M-EX-24 

Mode operatoire de preparation du Mix Acetate : M-EXMix-05 

Mode operatoire d'analvse: - GC/MS: M-AN-52 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'analyse GG/MS doit etre effectuee avant I'analyse GC/C/IRMS 

Mode operatoire de depouillement ; - GC/MS: M-RDP-05 

- -GC/C/IRMS: M-DP-31 

Depouiller l'analyse GGMS avant d'effectuer I'analyse GC/C/IRMS 



APPLICABLE le 
1 9 JAN. 2006 



assupancb 



LNDD 



(iUAin^ 



CONFIDENTIEL 



Traiter simultanement : 



un blanc urinaire 
un aUquot echantillon 



e 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

2/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
GC/C/IRMS 



Action 



redig6 par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



1 



A 



B 



D 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DB CEAURRIZ 



Date 



13/01/2006 



16/01/2006 




Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 



Ajout d'une extraction sur Gilson 



Ajout de la preparation du mix acetate (M-EXMIX-05).' 
Ajout de M-RDP-05. 



Signature 



Jg9^ 



Date 



03/06/2002 



31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006- 



CONFIDENTIEL 



^ 



LNDD 1024 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

1/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Documents utilises : E-TE-OSC, I-VOL-01, 1-EX-06, 1-EX-Q7, 1-EX-08 et I-TRAC-OSC 
Remplir la fiche de preparation - confinnation / centre expertise en CPG/aSMRI E-TE-03C 
^E£5^2tions Materiel Reactifs et prodint. 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube • 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohitl -5ml 
Cones Biohit 



Centrifugation 5 minutes J Centrifugeuse 4000 tr/min 



Transvaser le sumageant dans tube 
prelablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec 



Ajouterl.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiterjusqu'a dissolution complete 



Ajouter 2 gouttes de 
p-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyser IhOO a 55°C | 



Centrifugation 5 minutes 



Transvaser le sumageant dans 

tubes prealablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 

Cartouches Bond Elut CIS 500mg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Dispensette 

Vortex 
Compte goutte 

BouchonsZymarck 
Vortex 

Etuye 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 1 6x1 00 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 60°C 



APPLICABLE le 
^ 9 m. 2006 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Azote 



Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



p-glucuronidase 
Chambre froide a +4''C 



CONFIDENTIEL 



Azote 



% 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 

2/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Operations 



Dissoudre et reunir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

.Mettre de cote un tube sec 
Ajouter 500 ^1 d'ac6tonitriie dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 
de les transvaser dans le tube sec 



Rincer les tubes transvases avec 
SOOul d'acetonitrile 



Evaporation a sec 



Ajouter 50 fil de pyridine 
Ajouter 50 nl d'anhydride acetique 



Reprendre par rotation legere du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter-5 secondes et boucher 



Deriver le tube bien ferme IhOO 

a 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation asec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 
Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 
Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selonI-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2h00) 
F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Materiel 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 

Bainaseca60°C 

Pipettman de 50"nl - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portotr a tubes sous hotte 

Bain a sec a 60°C 

Pipette Biohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker C18 500 mg 
Tubes Mmble 13x100 mm 

Bain a sec a 80°C 



Reactifs et prodnits 

Acetonitrile 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 



CONFIDENTIEL 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 



3 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/0 1/2006 

3/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMS 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 
Operations Materiel 



Ajouter le Slselon I-VOL-01 



Ajouter200 n! d'ac6tonitrile 



Reprendre par rotation legere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifiigation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexane 
selon I-VOL-01 



Reactifs et produits 



Seringue Hamilton de 50 fil ou de 100 Androstanol acetate H67 200 ng/ul 
111 selon le volume ajoute 



Pipettman reglable de 200 \x\ 
Cones Greiner 



Centrifugeuse 4000 tr/min 

Vials ien verre avec insert 300 fil 
ou vials en verre de 1 .5ml 
selon le volume 

Bain a sec a 60'C 



Sertir et Agiter 10 secondes | Capsules a sertlr - Vortex 



Acetonitrile 



CONFIDENT 



Azote 



Pipettman reglable de 200 nlou 1ml Hexane 



Apres analyse GC/MS : 



Reajustement du SI si necessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de lliexane 
(CfI-VOL-01) 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Seringue Hamilton de 50 jil Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 

ou de 100 nl selon le volume ajoute 



Bain a sec a 60°C Azote 

Pipettman reglable de 200 \il ou 1 ml Hexane 

Capsules a sertir - Vortex 



10 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX 
Version : C 
Date :17/01/2006 

4/4 



-24 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



verifi^ par 



approuve par 



Personne concem^e 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ 



Date 



16/01/2006 



N° Version 



1 



B - 



Creation du document. 




Signataure ^ 



Modification des quantitesde SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur 
rimpbrtancg de la rotation des tubes 



A ~>Passage de projet en document valide 
temps/temperature acetylation 



modification 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle firaction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

r^vaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFOdu 10/05/04) 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle firaction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant d6rivation 

r^vaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS 



17/01/2006 



CONFIDEHTIEL 



II 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilisee: 



IrmsO.spe 

13.30inin 

Kimble 16xl00mm 

Bond Elut C18 Varian 500ing/3ml 



Documents utilises: I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION DES SOLVANTS 

Voie 1 : Methanol - . 

Voie 2 : Eau ultrapure ..: 

Voie 3 : Acetonitrile 
Voie 4 : Rien 
Voie 5 : Rien 
Voie 6 : Rien 
Voie 7 : Rien 
Voie 8 : Rien 



ASSURANCE QUAUrfe 
LHDD 



COHFIDENTIB 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voir I-M-02. . 

Positionner a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes de recueil et placer les cartouches . 

L'ordre de passage est le suivant: 
Blanc urinaire 1 
Echantillon 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 

Ponr lancer I'extraction, voir I-N-02, 



11- 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

2/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit (ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


3 


10 


Conditioimement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 • 


10 


Sechage 


1 minute 


ElutioQ 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rinqiage canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Rin^age canule Methanol 


Canule 


2 


20 



CONFIDEHTIEL 



i^ 
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Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
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PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 




N° Version 



A 



B 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 

Revision biennale 

changemenr de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution 

homogeneisation titre . ajout I-M-02 et I-N-02 ' 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



06/02/2006 



COMFIDEMTI 



14 
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Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Dur6e d'extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise ; 
Type de cartouche iitilisee : 



Irmslte.spe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut C]8 Varian - 200 mg / 3 ml 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS : 



Vole 1 : 


Methanol . 


Voie 2 : 


Eau ultrapuxe 


Voie 3 : 


Acetonitrile 


Voie 4 : 


Rien 


Voie 5 : 


Rien 


Voie 6: 


Rien 


Voie 7 : 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 



ASSURANCE QUALfTg 
LMDD 



COHFIDENTIEL 



Les voies 4, 5, 6, 1 et 8 restent a I'air libre. 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si necessaire. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et disposer au nivieau des recueils les tubes ISxlOOmm inseres 
dans les tubes 16xl00mm. 

L'ordre de passage est le suivant : 
Blanc urinaire 1 tube 1 
Blanc urinaire 1 tube 2 
Blanc urinaire 1 .... 
Echantillon 1 tube 1 . 

JEchantillon 1 tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc urinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire 2 .... 



15 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

2/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantillon 2 .... 

Placer les cartouches et lancer I'extraction selon I-N-02. 



CONFIDENTIEL 



3. DESCRIPTION PES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION 



Etape 


Source 


Recueii 


Volume 
(ml) 


Debit 
(ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


4 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


2 


4 


Preparation du melange 20% 


Acetonitrile / Eau ultrapure 


Mixer 


0.8 / 3.2 


30 


Lavage 


Acetonitrile / Eau ultrapure 20/80 


Poubelle 


4 


2 


Preparation du melange 30% 


Acetonitri le / Eau' ultrapure 


Mixer 


0.6/1.4 


. 30 


Lavage 


Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 


Poubelle 


2 ■ 


2 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Acetonitrile 


Fraction 1 


4 


2 


Rin9age canule 


Eau ultrapure 


Canule 


4 


20 


ilin9age canule 


Methanol 


Canule 


4 


20 



l£ 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



v6nfi6 par 



approuv6 par 



N° Version 



A 



B 



C_ 
D 



Personne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 




Jacques DE CEAURRIZ 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 
Revision biennale 

changement des volumes de lavage et d'elution 
Reajustement de I'extraction 



Reajustement de Vextraction 
D:homogeneisationdu title, aj6utI-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



CONFIDENT 



1=^ 
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TROISBEME EXTRACTION SUR PHASE SOLmE (SPE) POtJR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 


iniis2te.spe 


Duree d'extraction pour un tiibe : ' 


41^niin 


Tube utilise: 


Kimble 13x100 mm 


Type de cartouche utilisee : 


Baker Ci8 


Volume de la cartouche : 


500 n^ /3 ml 



1 - DISPOSITION DES SOLVANTS : 



Voie 1 : 


Methanol 


Voie2: 


■ H2O (ultr^ure) 


Voie 3: 


Acetonitrile 


Voie 4: 


Rien 


Voie 5: 


- Rfen 


Voie 6:- 


Rfen 


Voie 7: 


Rien 


Voie 8: 


Rien 



ASSURANCE QUAUTE 
■ LNDD 



COHFIDENTIEL 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a Fair libre. 



2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

Efiectuer les purges eau, air et solvant si n^cessaire (cf I-M-02) 
Lancer lextraction sebn I-N-02 

Positioimer a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes 61uats. 

Utiliser !e gros rack, disposer au niveau des receuib les tubes 13x100 mm inseres dans des tubes 

1 6x1 00 pirn et placer les echantilbns daiis Tordre suiv^nt : 



II 
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TROISEEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des 6chantiDons 



Blanc urinaire 1 



Espace libre 



Tubes des recueils 



Blanc urinaire I ftactionFl (metabolites de h. cortisone et du Cortisol) 



Blanc urinaire 1 faction F2 (Kleto) 



Espace libre 



EchantiDonl 



Espace libre 



Espace libre 



Blanc urinaire 1 fraction F3 (Diol) 



Echantillon 1 fractionPl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 



Echantilbn 1 Fraction F2 (K6to) 



EchantiBon 1 FractionF3 (Diol) 



Placer fes cartouches en lafesant deux intervalles de Kbre entre chaqiie cartouche et cliqiier 
ensuite sur RUN MONITOR pufe sur RUN du module choisi 

3 - EXTRACTION SUR CARTOUCHE : 



COMFIOEHTI 



Etape 


Solvant 


Recueil 


Volume (mO 


Debit (ml/miQ) 


Conditionnement cobime 


MeOH 


Poubelle 


5 


10 


Conditbnnement cobnne 


H2O 


Poubelle 


5 


10 


Cbargement echantilbn 


Reprise CH3CN-H2O 50/50 


PoubeDe 


2,5- 


4 


Preparation melange 30 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1,8/4,2 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 30/70 


PoubeDe 


6 


2 


Preparation melange 40 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/3,6 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 40/60 


Poubelle 


6 


2 


Preparation melange 50% 


CH3CN-H2O 


Mixer 


3/3 


30 


EbtionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


l/l • 


30 


HutbnFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


2 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5/1,5 


30 


ElutionF2 


CH3CN-H2O 75/25 


Fracti[on2 


6 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


Poubelle 


■3,2 


2 


EktionFS 


CH3CN 


Fractions 


4 


2 


Rin9age Canute 


H2O 


Canute 


2 


30 


Lavagp 


MeOH 


PoubeDe 


2 


30 



6 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/ERMS 



Action 



T^dige par 



verifi^ par 



verifie par 



approuve par 



N° Version . 



1_ 
A 



B 

c" 



JPerso3^e:cioiicerin.j|^. • ■" 



Cynthia MONGONGU 



Caroline BASTIEN 



Adeline MOLINA 



Jacques DE CEAURRIZ 




EVOLIJII0S?S 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 

Revision bieruiale 

analyse d'une troisieme fraction 



Elimination d'une interference dans la ftaction Fl 
pour homogeneisation 



Changement titre 



Date 



30/04/2002 



02/1-0/2002 



31/08/2004 



08/09/2005 



COHFIDEHTIEL 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echantillon : 



ft ^^Z%SS 



Sexe : M 



Mise a I'ambiant de rechantillon : ■ Date : 



^G\oh\o:V 



Heure : 



3V3< 



Frise d'essai: 



Volume: 



"iC niL 



Heure: 



VvV\5 



Paraphe: 



Jfe^ . 



pH . 



Densite 



Date 



4G\oq\<i:j. 



■v6 I OH 1 04 



Appareil 



pHmetn°: -:( 



Refract n° : jb 




Blanc urinaire : 



Pool M 



Densite : 



KO/.M 



Prise d'essai : 



UmL 



Paraphe : 



Preparation de rechantillon 




*DLU: date limite d'utilisation 



M 



iT[.[lil.iuJii»l 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 




Acetylation 



Date 



\e\oHU-V 



\'^Wm\o1- 



Heure de d^but 



V'iV.\^S 



Recupere a 



Identification du materiel utilise 






3V»Jxj.. 



1 )LU* Anhydride acetique : ti\jboo% 
)LU* Pyridine: \Jb\diX>=V 
l^ da-a-ooc (BSE) : 
ou Temperature ambiante 



Paraphe 





Analyse par CG/MS 



■ 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume SI (ni) 


Jb 


jLxi 


JU 


Volume hexane (jil) 


V20 


H^ 


\ce^ 



U- 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 



Reprise par 
Hexaue 



Lijeclion 
CG/NS 

Ajoatdu SI si 
n6cessaire 



Evaporation 



Date 



V^\ohW^ 



l^loM\<i^ 



\^Uh I 



o-V 



^IWhI-o^ 



Heure de debut 



IhVjS 



\^\\ Ao 



KVm.s 



uVv 



■So 



RecTipere a 












Identification du materiel utilise 



MSD OiA 



\J:.\ C 




(■ :ode du SI (200ng/}iL) : H67- 

OOMA 

15ainasec(BSE):.s^\ 




Autres operations (dilution, reinjection...) 



Operation 


Date 


Heure de debut 


Recuperea 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 






• ...:/ '. 












.... 




















•--. 


.*.-..- ., ....•»».rt*'«i» 


rtW»^ fCSn-m* .-i,-ijr' .--?. V r> 


■ -.-.-. -....• 


■■ '- ■.•■-^ •;***' T iivsr-iad^i. *-..• ,- 









































Analyse bar GC/C/IRMS 





Fraction Fl 


Fraction F2: 


Fraction F3 


Volume total SIpr6]eve (nl) 


l-o 


m 


H 


Volume final hexane (^1) 


is- 


S^o 


4o 1 3o 



tssaa 



£J 
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nCHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Optration 



Repn'se par 
Hexane 



Injection 
GC/C/ERMS 



Date 



I^WhU^ 



l\oH\ot\ 



Heure de debut 



Vili-KoS" 



xaJVi^o 



Recupere a 





Identincation du materiel utilise 



ISOPEIME JLi 



Paraphe 




Autres operations (concentration, dilution, reinjection...) 



Operation 


Date 


Heure de debut 


Recupere a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 


<^3 


\^WH\oq. 


13h^o 


•3.\^H$ 




=.#^ 




KVohW-v 


. i3,Vx So 


^>V^SS■ 




ij^ 












. 
































- 


• . .- 




i.t — . ,. . . ,. . ,. 






■'. .*a*f.--- **. friS> " ..' 




f', A,-' .'■ 



























Ecarts n° ; 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation de I'echantillon 



h 
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METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 
1. Preparation du Mix Acetate pour la GC/MS; 

Operations Materiel Reactif et produits 



Prelever 1 00 |xl de la solution Mix 

Acetate 
et transferer dans xin vial a insert 



Evaporer k sec 



Reprendre dans 100 \il d'hexane 



Sertir 
Agiter an vortex 



Vials en vene avec insert 
300^1 



Bainaseca60°C 

Pipettman regleage de 100 \i\ 
Cones Greiner 

Capsules h. sertir 
Vortex 



Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 



Azote 
Hexane 



COHFlOtHlltl 



2. Preparation dn Mix Cal Acetate pour la GC/C/IRMS; 
Operations Materiel 



Reactif et produits 



Pr61ever 50 |il de la solution Mix 

Cal Acetate 
et transferer dans un vial a insert 



Evaporer k sec 



Reprendre dans 50 jil d'hexane 



Sertir 
Agiter au vortex 



Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Cal Acetate 
(CH-Fr.l) 


Bain i sec a 60°C 


Azote 


Pipettman regleable de 100 \il 
Cones. Greiner 


Hexane 


Capsules a sertir 
Vortex 





1 15MAi2006[ 



ASSURANCE. QUAL1T& 
LNDD 



l^ 



LNDD 1042 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 
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METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 



m^-^^'^'-^^^-m 


mmi^^m^m;^^/^^'m 


jisA^-0'i |s^ S^itf iyi-S 


^i^iSiM^^#^i-::.V:. • • : 


T€&g€ par 


Cynthia MONGONGU 


09/05/2006 


i^ , 


v6rifiepar 


CorinneBUISSON 


09/05/2006 




verifie par 


Aurelie LAURENT 


09/05/2006 


<^^^^;;^W__^ 


J" ■ "k // Ai 




approuve par 


Jacques DECHAURKT7, 


09/05/2006 


/Id!§^ 


^ 






N" Version 



B 



Motif 



Creation du document 



Z 



ajout du mix cal acetate 



Date 



17/01/2006 



09/05/2006 



COHFIDEHTI 



;« 
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Version : A 
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ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 




Type: 


DB17-MS JW Scien 122.4732 


Longueur: 


30m 


Diametre interne: 


O^iSmm 


Epaisseur du film: 


0.25nm pn 


INJECTION 




Mode: 


SpMess (insert splitless) 


Temperature injecteur: 


280°C 


Volume injecte: 


Ifil 


Solyants de rin^age ALS: 


Solvant A: Acetonitrile 




SolvantB:HexaTie 


CONDITIONS GC: 




Temperature initiale: 


TCC pendant 1 min 


Gradient de temperature: 


70->270»Ca30°C/min 


- 


. 270''C pendant 12 min 




270->300°Ca.lO°C/min 


Temperature finale: 


300°C pendant 3 min 


Tenq)s d'analyse: 


25.67 min 



CONFIDEHTIEL 



Temps d'6quilibrage de la colonne: 0.5 min 

Pression constante: Ajuster le SI a 10.7 min (+/-0.5min) 

Temperature de la ligne de transfert 300°C 



CONDITIONS SM: 




Solvent delay: 


9n3in 


Temperature quad: 


150°C 


Temperature Source: 


230X 


Fichier tune: 


Autotime 


Mode d'acquisition: 


Full scan 50-550 uma 



if 
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ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
• TESTOSTERONE ET DE SES PRECTJRSEURS 




COHFIDEHTIEL 



i^ 



LNDD 1046 



Sequ-mce Name: C:\MSDChem\l\sequenoe\2007\Avril07\1704.S 
Comment : 

Operator: 4 9 

• Data Path: D:\MSD22\2007\AVRIL07\1704\ 
Top Pre-Seq Cmd : 

Instruituent Control Pre-Seq Cmd: 
Data Analysis Pre-Seq Cmd: 

Top Post-Seq Cmd: 

Instrum.ent Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Meth.od Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway. 
( ) Don't Inject 





Line 


-' 


Sampl 


e Name/M 


isc Info 




1) 


Cal ibration 


1 












Da taf ile 




1704MixAc01 








Me thod 




MAN_52 








2) 


Cal ibration 


2 












Da taf ile 




1704MixAc02 








Me thod 




MAN 5 2 








3) 


Bl ank 


3 


BlulF3 


MAN 52 


Blu 1 F3 




4) 


SaJiple 


4 


429F3. 


MAN 52 


A 825429 


F3 


5) 


Bl ank 


5 


BlulF2 


MAN 52 


Blu 1 F2 




6) 


Sanple 


6 


429F2 


MAN 52 


A 825429 


"f2 


7) 


Blank 


7 


BlulFl 


MAN 52 


Blu 1 Fl 




8) 


Sanple 


8 


429F1 


MAN 52 


A 825429 


Fl 


9) 


Blank 


9 


Blu2F3 


MAN 52 


Blu 2 F3 




10) 


Sample 


10 


855F3 


MAN 52 


A 993855 


F3 


11) 


Blank 


11 


Blu2F2 


MAN 52 


Blu 2 F2 




12) 


Sanple' 


-12 


855F2 


MAN .52 


A 993855 


F2 


13) 


Bl ank 


13 


Blu2Fl 


MAN 52 


Blu 2 Fl 




14) 


Sanple 


14 


855Fa 


MAN 52 


A 993855 


Fl 



Sequence v&ifi6e par : ....!wti 
Remarqiies : . ^^^ 



Last Modified: Wed Apr 11 14:28:32 2007 
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D:\iyisd22\2007\Avril07\1704\1704MixAc01.D 

Data File Name 1704MixAc01.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 12:09 
Acq. Method File MAN_52.I\/1 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 

Misc Info Mix Acetate 002 50ng Injecte 



^lll».M » .!> 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name ' 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Resoonse 


5a Androstanoi AC 


10.66 




258 


9,977,130 


Etiocholanolone AC 


14.27 


1.338 


272 


18.297.596 


Androsterone AC 


14.52 


1.362 


272 


29,767,014 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.09 


1.415 


256 


16,689,454 . 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.45 


1.449 


316 


21,305,876 


11 KetoEtiocholanolone AG 


16.93 


1.588 


271 


21.622,326 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


18.98 


1.780 


284 


19,248,195 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


01 Response 


01 Ratio 


5a Androstanoi AC 


243 


. 10,748.299 


. 107.7,_... 


Etiocholanolone AC 


257- 


11,893,710 


65.0 


.. Androsterone AC 


257 


13,006.110 


. 43.7 


■5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


15,098,986 


90.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


12.858,046 


.60.3 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


19,111,358 


88.4 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


■269 


11.083.034 


57.6 



M3 signal 



Name 


02 sianal 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanoi AC 


204 


5,955.429 


59.7 


Etiocholanolone AC 


201 


7,157,754 


39.1 


Androsterone AC 


218 


9,002,973 


30.2 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


13.050,864 


78.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


10,562.871 


49.6 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


12,698,737 


58.7 


5b Preqnan 3a 20a diol diAC 


344 


5,299,916 


27.5 



Page 1 of 2 
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50 
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D:\Msd22\2007\Avril07\1704\1704MixAc01.D 



6a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




'5a Androstan 3a 17b diol diAC 




1 1 KetoEtiocliolanoione AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



SSSSSSSS ^^Si 




Page 2 of 2 
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LNDD 1049 



D:\Msd22\2007\Avril07M704M704MixAc02.D 

Data File Name 1704MixAc02.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 
Operator 49 
' DateAcquired 4/17/2007 12:41 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 100 
Vial Number 2 

Misc info Mix Acetate 002 lOOng injecte 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol.AC 


10.67 




258 


17,579,473 . 


Etiocholanolone AC 


14.30 


1.341 


272 


32,515,972 


Androsterone AC 


14.57 


1.366 


272 


53,477.542 


5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.12 


1.417 


256 


30,247.554 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.49 


1.452 


316 


37,958,113 


1 1 KetoEtlocholanolone AC 


17.00 


1.593 


271 


38,738,751 


5b Preanan 3a 20a diol dlAG 


19.05 - 


1.785 


284 


34,948,652 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


SgAndrostanol AC 


.243 


. . 18,797.440 ,., 


... .1.06.9 . 


Etiocholanolone AC 


257 


20,864,432 ■ 


64.2 


Androsterone AC 


257 


23.262,664 


43.5 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


26.763,623 


88.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


23,487,575 


61.9 


11 KetoEtlocholanolone AC 


191 


34.778.399 


89.8 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


269 


20.127.725 


57.6 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


10.429,707 


59.3 


Etiocholanolone AC 


201 


12.655.119 


38.9 


Androsterone AC 


218 


16,549,824 


30.9 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


■ 241 


23.693,756 


•78.3 


5a Androstan 3a 17b diof diAC 


256 


19,503,219 


51.4 


1 1 KetoEtlocholanolone AC 


286 


22,820.632 


58.9 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


9.642.356 


27.6 
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Etiochblanolone AC 




Androsterone AC 




Sb Androstan 3a 17b diol diAC 




KWIHJSKSS" 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtioctiolanolone AC 




5b PregnatrSa 20a diol dIAC 
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LNDD 1051 



D:\Msd22\2007\Avril07\1704\Blu2F1.D 

Data File Name B!u2F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avrii07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/1 7/2007 1 9:46 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Blu 2 F1 
Vial Number 13 

Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 1 dans 100|jL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


TaraetSianal 


Taraet ResDonse 


5a Andfoslanol AC 


10.66 




258 


6,341,714 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanolone AC 


16.93 


1.588 


271 


23,566,638 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal ' 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


6,789,577 


107.1 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 


20,503.928 


87.0 


5bPr9qn?n3^209^i(?tdiAO 


269 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


3,651,189 


57.6 


Etiocholanolone AC • 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


13,889,899 


58.9 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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Sb Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanoloneAC 
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Data File Name 855F1.D 
Data File Path D:\iVlsd22\2007\Avril07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired mi 12007 20:18 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 993855 F1 
Vial Number 14 

Misc Info A 993855 Fraction 1 dans 100|jL 
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Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianai 


Taraet Resoonse 


.5a Androstanol AC 


10.67 




258 


2,925.648 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b did diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanolone AC 


16.97 


1.590 


271 


28,662,385 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 signal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AG 


243 


3.217,432 


110.0 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





■ 0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


25,626,291 


89.4 


5b Pr^qpan ?a 29? ^iol dlAQ 


269 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2.040,692 


69.8 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


17.370,351 


60.6 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


344 





0.0 
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Etiocholanolone AC 
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5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a dio! diAC 
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D:\Msd22\2007\Avril07\1704\Blu2F2.D 

Data File Name Blu2F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 18:41 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name. Blu 2 F2 
Vial Number 1 1 

Misc info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 2 dans 400mL 




Tennps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Target Sional 


Target Resoonse 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


20,818,067 


Etiocholanolone AC 


14.33 


1.343 


272 


55,995,544 


Androsterone AC 


14.61 


1.370 


272 


113,663,220 


5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


O.OO 


0.000. 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


O.OO 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol dlAC 


0.00 


0.000 


284 






IH2 signal 



Name 


Q1 signal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


22,232.352 


106.8 


Etiocholanolone AC 


257 


35,404.989 


63.2 


Androsterone AC 


257 


49.030,818 


43.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Andnjstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 sional 


Q2 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


11.786,031 


56.6 


Etiocholanolone AC 


201 


22.142,285 


39.5 


Androsterone AC 


218 


34,698,579 


30.5 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


344 





0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b dioi diAC 






5a Androstan 3a 17b diol diAC 
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1 1 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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Data File Name 855F2.D 
Data File Path D:\l\/lsd22\2007ViivriI07M704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 19:14 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 993855 F2 
Vial Number 12 
■ Misc Info A 993855 Fraction 2 dans 400^1 





1 A* 



k- 



-cA. 



■^, L A 



Tettips de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanoione AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

1 1 KetoEtiochoianoione AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time 



10.66 
14.31 
14.57 
0.00 

o.bo 

0.00 
0.00 



Rel Ret Time 



1.343 
1.367 
0.000 
0.000 
0.000 
0.000 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



9,000.720 
41,333,536 
79,737,185 











M2 signal 



• Name 


Q1 signal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


9.691,782 


107.7 


Etiocholanoione AC 


257 


26.188,712 


63.4 


Androsterone AC 


257 


34.451,974 


43.2 


.5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


. 


0.0 


1 1 KetoEtiochoianoione AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


02 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


5,219.810 


58.0 


Etiocholanoione AC 


201 


16.600.561 


40.2 


Androsterone AC 


216 


24.458,016 


30.7 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiochoianoione AC 


286 





0.0 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


344 . 





0.0 
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11 KetoEtiochoianolone AC 




5b Preghan 3a 20a dio) diAC 
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Data File Name Blu2F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\AvriI07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 17:37 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name BIu 2 F3 
Vial Number 9 

Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 3 dans IOOjjL 
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Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanoi AC 


10.66 




258 


7,512,474 


Etiochoianolone AC 


0.00 


0.000 


272 





AndrosteroneAC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.08 


1.415 


256 


17,464,248 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.41 


1.446 


316 


4,845,134 


11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 2Da diol diAC 


18.99 


1.782 


284 


18.181.218 



I\/I2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanoi AC 


243 


8.150,181 


108.5 


Etiochoianolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b /\ndrostan 3a 17b diol diAC 


316 


14,851.867 


85.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3,268,443 


67.5 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


19,497,142 


57.2 



M3 signal 



Name 


02 sianal 


Q2 Response 


02 Ratio 


5a Androstanoi AC 


204 


4,398,217 


58.5 


Etiochoianolone AC 


201 





O.D 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


13,838,595 


79.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


2,629,049 


54.3 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


4.902:485 


27.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





11 KetoEtiocholanolone AC 
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5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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Data File Name 855F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\1704\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/17/2007 18:09 
Acq. Method File I\/1AN_52.M 
Sample Name A 993855 F3 
Vial Number 10 

Misc Info A 993855 Fraction 3 dans lOOpL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (IVIH 



Name 


Ret Time 


. Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Resoonse 


5a Androstahol AC 


10.66 




258 


3.116.222 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a: 17b diol dlAC 


15.05 


1.412 


256 


7.401,700 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.42 


1.447 


316 


5.612,508 


1 1 KetoEtipcholanolone AC, 


0.00 


0.000 


271 





5bPreanan3a20adioldiAC 


18.96 


1.779 


284 


8.920.539 



M2 signal 



Name 


01 sianal 


01 ResDonse 


01 Ratio . 


5a Androstanol AC 


243 


3.414,138 


109.6 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


6,105.628 


82.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3,795.661 


67.6 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5bPreanan3a20adioIdiAC 


269 


?,297,??7 


58.4 



M3 signal 



Name 


02 sianal 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2,116.464 


67.9 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


5,905.606 


79.8 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


3,025,397 


53.9 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


344 


2.385.491 


26.7 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 





5b Androstan 3a 17b diol dIAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D^partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-llC 
Versiori: A 
Date :. 21/03/2007 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'TJNE CONFIRMATION mMS 



Ap3pareil: ^NS5i.j> Date: \^\oh\o> 

1 - Source d'ionisation et 6tancheite du svstfeme 

MSB Ion 69" ou 21 9 majoritaire 

Abondance de rion 502 > 3% 

18/69 (H20), 28/69(ISr2), 32/69(02), 44/69 (€02) < 10% 

Obsavations : 

2- Coaformite du Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Ref 



Ref 



Ref 



Ref 



Ref 



Fichier 



V^^yJW J^t Cb I 



\^ov< (NWKcoj^ 



Observations 6ventuelles du respomable : 



Old 


Non 


Code op 


^ 




H3 


6? 




H3 


K 




^«« 



Qui 



Non 



Code op 



^^ 



^°i 



Cet enregistrement est a archiver dans le dasseur C-MA-Ech de I'appareil 



\^ 



LNDD 1064 



Tue Apr 17 10:41:31 2007 
C:\MSDCHEM\1\5 97 3N\ATUNE.U 



5 97 3 Autotune 



Instrument: MSD22 



Mass 

Ab 

Pw50 



69.00 

447391 

0. 62 



n — 

66 



ii 



71 



Mass 219.00 
Ab 400751 
PwSO 0.61 



216 



Jk 



Mass 502.00 
Ab 56089 
PwSd 0.62 



221 



■ — r 

500 



Ion Pol 



POS 



Emission 34 . 6 
ElEnrgy 69 . 9 
Filament 1 



MassGain 2 67 
MassOffs —10 
AmuGain 2187 
AmuOffs 128 
Wid219 -0.O42 
DC Pol NEG 



Repeller 


26.77 






lonFcus 


90.2 


HEDEnab 


ON 


EntLens 


14. 


EMVolts 


2141 


EntOffs 


19,07 







Samples 8 

PFTBA OPEN Averages 3 

Stepsize . 10 



Zones: 

MS Source 

MS Quad 



230 Foreline 
150 



104 



505 



Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: lOOStep: 0.10 
121 peaks Base: 69.00 Abundance: 397760 



uo - 


















90- 








80- 








70- 


- ; 


.„-...._ .,,.... 


■.f - ■ - 


60- 










50. 










40- 










30- 












20- 












10- 


















- 


.- 1. , 


1 ( '■ 






-r^i-lll; , ' 


















1 . J , 




' 1 ■ • • ' .1 








100 



200 



300 



400 



500 



600 



Mass Abund 

69.00 397760 

219.00 354816 

502.00 50520 



Rel Abund Iso Mass 

100. OO 70.00 

89.20 220.00 

12.70 503.00 



Iso Abund Iso Ratio 
4496 1.13 
15412 4.34 
5115 10.12 



MB 



h^ 
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5973 Air and Water Check 



Instrument: MSD22 

Tue Apr 17 10:47:36 2007 



Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 

63 peaks Base: 69.00 Abundance: 415488 

100 



95 

90 

85 

80 - 
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65 H 
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55 
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5 





C: \MSDCHEM\1\5973N\ 



0. 10 



10 





I., 




20 


Mass . 


69 


.00 


18 


.10 


28 


.10 



30 



r~r- 

40 



50 



60' 



"7 



Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

415488 100. DO 70.00 -4737 1.14 

3847 0.93 19.30 38 0.99 

17048 4.10 29.10 2X2 1.24 



Current Params used: ATUNE . U 



Relative abundances: 



18/69 


= 


0.93 


28/69 


= 


4 .10 


32/69 


= 


1.11 


4 4/69 


= 


0.14 



28/18 = 443.15 



Water% 
Nitrogen% 
Oxygen% 

Carbon Dioxide% 
Nitrogen/ Water? 



kt 
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Codification : 
Version : 
Date : 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



1/3 



FICHE P' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GG/MS POT)R CONFIRMATION OC/r/TRMS 



Echantillon : 



A 993855 



ToKrances fix6es par I'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 
Tolerances sur le tr et le trr : +/-1% ou +/- 0,2 min (prendre la plus faible des deux) 



COPIECHniFlfe 

CONFGRMBDESDONNfeS 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 



Pour les abondances relatives >50% ilestadmis +/- 10% (en absolu)de variation 

25 <ab< 50% +/- 20% (en relatif ) 

+/-5%(enabsolu) 



<25% 



Standard Interne: 













Calcul des abondances en : 


Tabulation: 


. Surface:]^ 


X 1 


Hauteur: 















Mix 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Tr(min) 


10,66 


10,67 


10,66 


10,66 


Fichier 


1704MixAc01 


855F1 


855F2 


855F3 



Substance caractdris^e : 



1 1 Kftoetiocholanolone AC 



Fichier : 



855F1 



ZJ 





"■ 


Mix 




Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


MB (%) 


Tr (min) 


Trr 


Mi (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




16,93 


1,588 


|ioo_ 


88,4 


58,7 


16,97 


1.590 


100 


89,4 


60,6 


ToMrance basse 


16,76 


1,572 


78,4 


48,7 










ToMrance haute 


17,10 


1,604 


98,4 


68,7 







Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caract6risee : 



Etiocholanolone AC 



Fichier : 



855F2 









Mix 




. Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Tir 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 




14,27 


1,338 


100 - 


65,0 


39,1 


1431 


1,343 


100 


63,4 


40,2 


Tolerance basse 


14,13 


1,325 


55,0 


31,3 










ToMrance haute 


14,41 


1,351 


75,0 


46,9 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





^3 



LNDD 1067 



ENREGISTREMENT 




Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006. 

2/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE 6C/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caract^risee : 



Androst6rone AC 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



out 
oui 
oui 



Fichier : 



855F2 




Echantillon 



Tr (min) 



X 



X 



14,57 



Trr 



1,367 



Ml (%) 



100 



M2 (%) 



43,2 



M3 (% 



30,7 



non 
Don 
non 



COPIECERTIFIEE 

CONFORMEDESDONNlfeES 

ETFORMULAIRES ORIGINAUX 



Substance caracterisee : 



5b Androstene-3a,17b-diol diAC 



Fichier: 



855F3 









Mix 




Echantillon 








Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,09 


1,415 


100 


90,5 


78,2 


15,05 


1,412 


100 


82,5 


■ 79,8 


Tolerance basse 


14,94 


1,401 


80,5 


68,2 










Tolerance haute 


15,24 


1,429 


100,5 


88,2 ■ 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 

oui 
oui 



X 



non 
non 
non 



Substance caractdris6e : 



5a Androstane-3a,17b-diol diAC 



Fichier : 



855F3 







Mbc 


Echantillon { 




Tr(min) 


Trr 


1 Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,45 


1,449 


1 100 


60,3 


49,6 


15,42 


1,447 


100 


67,6 


53,9 


Tolerance basse 


15,30 


1,435 


50,3 


39,7 










ToMrance haute 


15,60 


1.463 


70^3 


59,5 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 

oui 
oui 



X 



X 



non 
non 
non 



Substance caract6ris6e : 



5b Pr6gnane-3a,20a-dioi diAC 



Fichier : 



855F3 





Mix 


Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Tri- 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 




18,98 


1,780 


100 


57,6 


27,5 


18,96 


1,779 


100 


58,4 


26,7 


Tolerance basse 


18,79 


1,762 




47,6 


22,0 








Tolerance haute 


19,17 


1,798 


67,6 


33,0 





Concordance des Tr : oui 

Concordance des Trr : oui 

Concordance globale des abondances relatives : oui 



X 



X 



X 



non 
non 
non 



50 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 

B 

20/09/2006 

3/3 



FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caract6ris6e : 



Fichier : 









Mix 


Ecliantillon | 




Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 








100 










100 




-^ 


Tol&ance basse 


















Tolerance haute 













Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 





non , 

non 

non 


> 











comcerkMe 

CONFORMEDESDONNfiES 
ETFORMULAIRES ORIGINAUX 



Substance caract6ris6e ; 



Fichier ; 







Mix 


Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


1 Ml (%) M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2.(%) 


M3 (%) 






j 100 J 








100 






Tolerance basse 




WSSSBm 










Tolerance liaute 




HHH 







Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



oui 
oui 
oui 





non 

non 

. non 













Paraphe et code op6rateur : 



U^ 



Partie i rempHr par le responsable : 
Caracterisation formelle de tous las analytes 
Paraphe et code op6rateur : 



OUI 



.2< 



Ao ct> 



non 



Date: 



./C^/o^ oq- 



Observations : 



Cet enregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation de I'ichantillon 



5| 



LNDD 1069 



LNDD 1070 



LNDD 



MODE OPERATOBRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 

1/2 



MODE OPERATOmE ©'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
: METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diamfetre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume injects: 
Solvants de rin9age ALS: 



CONDITIONS or 

Temperature inltiale: 
Gradient de temperature: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 

30m 

0.25mm 

025]im 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Splitless (insert spMess) 

280'»C 

l^l-4nl 

Solvant A: Acetonitrile 

SplvantB:Hexane 



A PPLICABLE le 
2 8 OCT, 2005 



70°C pendant 1 min 
70->27PCa30''C/min. 
27PC->281°C a 0.6°C/min 
28 l^C pendant 3 min 
281->300°Ca5"C/min 



Temperature finale: 
Temps d'analyse: 
Pression constante: 


300°C pendantjjmin .^j^oJ, 
45 min "^^^ 
Ajuster le SI a environ 870s 


INTERFACE 




PiSge k eau: 
Ligne de transfert: 
Four a combustion: 


-ioo°e j^^., 
350OC COW 
850°C 


CONDirrONSSM 




Mode d'acquisition: 
Programmation de I'acquisition: 


ions 44, 45 et 46 

Temps d'acquiqitiontotal:2580s 

a 100s RG open 

^ 130s RG close 




a 160s RG open 
a 190s RG close 




a 220s RG open 
a 250s RG close 




a 750s HS close 




a20G0sHSopen 
a 2400s RG open 
a 2430s RG close 




^ 2460s RG open 
a 2490s RG close 




a 2510s RG open 
a 2540s RG close 



bl 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 

2/2 



MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITEjS DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/r/STvreT 




B 



Acceptation du projet apres convorsion du tr du SI en seconde, creation 
de la version A 



R6vision biennale 



14/10/2002 



28/10/2005 



CONFIDENTIEL 



6h 



LNDD .1072 



af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version : D 
Date: 05/10/2006 
1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utJIiserque si la modification est URGENTE et majeure 
et/ou cons6quente et/ou applicable a plusieurs documents 




Puree d'ap plication de la modification ! 

D TEMPORAIRE. date de debut d'application :..... date de fm d'application: 

^ DEFINITIVE (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de debut d'application:...>il.'^l.o\\'o:v „, 

rnNFlDEHTlEL 

Modification ap pnrf^P- bUlHriUl-»^ « ««" 

f I 

C /I 

ICO £.0 Of>^ ajH?,<:) i-Cr c\qJ,€. 



f OUT \H«vsVfv)m<.«A ^ 



1^0 t.Cr c\q>C 

^^o £_G- c\oJt. 

•>^^0 CCr c\o-vt. 

^So W.^ c\c.«. 



i-4 Go 



VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 




r^^-^^^ 

"•""'""'•^v. 



Identificati on oar un NTJMERO.^.^ 
et vaUdation de cet enregistrement oar I' As s urance Oualite ( fi.mpnn) 

L'original de cet enregistrement est a archiver vivant a V Assurance Qualite 



1>k 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804Blu1F1.igw 
Project a)ntrole2007.PR0 
Sample list: 1804.spl 
Line: 13 
MS file: M-AN41 

InleU GC-combustion 
Inlet file: M-AM^ 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaice 1 pool4F1/60ul 



Acqulstion Date: 18/4/07 16:09 

Weight O.OO 
Injection Volume:- 10 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Bemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Ubel: Value: UbeU Value- 
RaUo1:13C -36.3 delta 4S -34 63 
Ratio 2: ISO -20 delta 46 -20 06 



Wft 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





- MaJiS? — 








Peak No 


Height (nA» 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 
2 


5.06 


127.7 


1.1679E-02 


3.8127E-03 


S.1S 


187.6 


1.1679E-02 


3.8113E-03 




5.20 


247.7 


1.1679E-02 


3.8104 E^3 




S.OO 


2427.8 


1.1680E-02 


3.8102E-03 




5.05 


2487.7 


1.1679E-02 


3.8123E-03 


10 


" 5.20 


2547.7 


1.1680E-02 


3.8120E-03 



Mean: 1.1679E-02 3.8115E-03 
StdDevoffit(%.): 0.01 0.30 



Sample Data 



Peak No 



RT (Sec) 



1793.3 
1863.2 



Major Height 
(nA> 



1.96 
2.63 
1.12 
3.45 



Major Area 



8.7734E-09 
2.6483E-08 
1.1S71E-08 
4.0768E-08; 




19/04/2007 09:08 



Results for C02 by CF <uncalibrated)(Fn1) [Printout] 



ST 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804855F1.taw 
Project: controte2007.PRO 
Sample llsb 1S04.spl 
Une: 14 
M5rile:A4-AN4t 
Inlet: GC-combustlon 
Inlet file: M-AN41 
Sample 10: 
Description: A 993855 F1/75UI 



Acqulstion Date: 18/4/07 16:54 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 
Type: 
Standard; 
Slot Numlier: JB 251 
Run Index: . 



Reference standard 

Species: C02 ty CF (uncaBbrated) 
Gas: C02 ' Uncalrbrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Lat>el: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label:- Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 













Peak No 


Height (nA) 


RT{Sec) 


RaUo 45/44 


Rado 46/44 


1 


5.33 


127.9 


1.1679E-02 


3.8112E-03 


2 


5.37 


187.8 


1.1679E-02 


3.8104E-03. 




5.37 


247.8 


1.1679E-b2 


3.8097E-03 


9 


4.95 


2427.7 


1.1680E-02 


3,8078E-03 


10 


4.99 


2487.6 


1.1680E-02 


3.8109E-03 


11 


5.06 


2547.6 


1.1680E-02 


3.8114E-03 



Mean: 1.168QE-02 
StdDeyoffit(%.): 0.02 



3.8102E-03 
0.39 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



796.6 



179S.8 
1866.7 



Major Height 
tnAl 



13.75 
Z19 
2.52 
1.44 
3.99 



Major Area 



8.2314E-08 
1.0486E-08 
2.3997E-08 
1.4992E-0B 
4.8203E-08 



Ratio 45/44 



1.1672E-02 
1.1732E-02 
1.1804E-02 
1.1787E-02 
1.1803E-02 



Raw Delta 



-0.61 
4.47 

10.67 
9.23 

10.56 



delta 13C 



-35.98 



-25.81 
-24.45 



Ratio 46/44 



3.701 2E-03 
, 3.6991 E-03 
3.6979E-03 
3.6969E-03 
3.6991 E-03 



Raw Delta 



-28.63 
-29.19 
-29.49 
-29.74 
-29.16 



delU ISO 



-48.08 
-48.65 
-48.S5 
-49.2D 
-48.63 



deltalBO 
w.r.t SMOW 



-18.71 
-19.29 
-19.60 
-19.86 
-19.27 
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File: 1S04Blu1F2.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample Kst 1804.spl 
Line: 11 
MS file: M-AN41 
Inlet GC-combustion 
Inlet file; M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc unnaire 1 pool 4 F2/7S0ul 



Acquistlon Date: 18/4/07 14:40 

Weight 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB251 
Run Index: 



Reference Standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

B,« . «^^" ^""^'- '•^''«'= V»'"e: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34 63 

Ra«o2:.180 -20 delta46 -jnns 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


— Major — 
Height (nA) 


RT (Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


S.OS 


127.7 


1.1680e-02 


3.8116E-03 




5.10 


187.6 


1.1680E-02 


3.8108E-03 




5.16 


247.5 


1.1681E-02 


3.8091 E-03 




4.58 


2427.4 


1.1679E-02 


3.8073E-03 




4.63 


2487.3 


1.1679E-02 


3.8094E-03 




4.76 


2547.3 


1.1679E-02 


3.8114E-03 



Mean: 1.1680E-02 
StdDevoffit(%.): 0.05 



3.8099E-03 
0.4S 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



dgjMeS;- 



Major Height 
InAL 



2.53 
3.64 
4.32 



Major Area 



1.2168E-08 
3.1348E-08 
3.4469E-08 



Ratio 45/44 



1.1735E-02 
1.1792E-02 
1.1601E-02 



Raw Delta 



4.69 

9.62 

10.38 



delta 13C 



Ratio 46/44 



1 3.6965E-03 
3.6980E-03 
3.6988E-03 



Raw Delta 



-29.83 
-29.39 

r29.18 



detta ISO 



-49.27 
-48.86 
-48.64 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-19.93 
-19.50 
-19.29 
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File: la048S5F2.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list- 1804.spl 
Une: 12 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M^N41 
Sample ID: 
Description: A 99385S F2/S80ul 



AcqulsUon Date: 18/4/07 15:25 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 20 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Ubel: Value: Label: Value: 
RaH0l:13C. -36.3 delta 45 ^4.63 
Ratio 2: tap -20 d«,|a46 ■2Q:nR 



wrt: 
PDB 
POB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 
3 
10 
11 
12 



Major ■ 
Height fnAl 



4.88 
4.94 
5.02 
4.68 
4.76 
4.90 



RT(Sec) 



127.5 
187.4 
247.4 
2427.5 
2487.4 
2547.S 



ftatio 45/44 
1.1679E-02 
1.ie79E-02 
1.1B80E-02 
1.1679E-02 
1.1679e-02 
1.1678E-02 



Ratio 46/44 



3.ai19E-03 
3.8106E-03 
3.8091E-03 
3.8083E-03 
3.8105E-03 
3.8124E-03 



Mean: 1.1679E-02 3.810SE-03 
StdDevofm<%.): 0.02 o.46 



Sample Data 



Peak No 



RT<Sec) 






1322.6 
1452.6 
1598.4 



Major Height 

IDAL 

Z46 



3.63 
4.20 
5.14 
2.03 
2.21 



Major Area 



1.1566E-08 
3.3S8SE-08 
3.1555E-08 
5.0574E-08 
2.0042E-08 
3.201 6E-08 



Ratio 45/44 



1.1736E-02 
1.1780E-02 
1.1783E-02 
1.1698E-02 
1.1726E-02 
1.1739E-02 



Raw Delta 



4.89 
8.64 
8.93 
1.61 
4.04 
5.14 



delta 13C 






-33.67 
-31.iS 
•30.00 



Ratio 46/44 



i 3.6994E-03 
3.6996E-03 
6999E-03 
3.6997E-03 
3.6971 E-03 
3.6954E-03 



fiaw Delta 



-29.16 
-29.09 
-29.03 
-29.07 
-29.75 
-30.20 



delta ISO 



-48.61 
-48.56 
-48.50 
-48^2 
-49.19 
-49.63 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-19.25 
-19.20 
-19.13 
-19.16 
-19.85 
-20.30 
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File: 18(MBIu1F3.raw 
Prolect: cofitrole2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Line: 8 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 1 pool 4 F3/40ul 



. Acquistion Date: 18/4/0712:17 

Weight 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Kumben JB 251 
■ Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Ubel: Value- 
Ra«o1:13C -36.3 delta 45 -34 63 
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20 06 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium confection: None 





■ Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT (Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.43 


127.1 


1.1678E-02 


3.8119E-03 


2 


4.48 


186.9 


1.1678E-02 


3.8117E-03 




4.52 


247.0 


1.1679E-02 


3.8109E-O3 




4.74 


2427.5 


1.1679E-02 


3.8087E-03 


12 


4.80 


2487.4 


1.1679E-02 


3.8117E-03 


13 


4.94 


2547.5 


1.1679e-02 


3.8123E-03 



Mean: 1.1679E-02 
StdDevoffit(X.): 0.02 



3.8112E-03 
0.37 



Saniple Data 



Peak No 



RT (Sec) 



810.4 
1268.8 



140Z4 



Major Height 
taAl. 



12.62 
5.02 
2.90 
7.66 
2.49 
1.90 
4.19 



Major Area 



6.0792E-08 
2.3956E-08 
2.277SE-08 
8.6892E-08 
1.8358E-08 
1.5030E-08 
5.5672E-Q8 



Ratio 45(44 



1.1795E-02 
1.1730E-02 
1.1763E-02 
1.1768E-02 
1.1762E-0Z 
1.1772E-02 
1.1777E-02 



Raw Delta 



9.95 
4.44 
7.19 
7.68 
7.11 
7.97 
8.43 



delta 13C 



-25.10 
-27.91 



-27.10 



RaUo 46/44 



3.7022E-03 
3.6991E-03 
3.6986E-03 
3.7004E-03 
3.6979E-03 
3.6972E-03 
3.6990E-03 



Raw Delta 



-28.65 
-29.45 
-29.56 
-29.07 
-29.73 
-29.91 
-29.42 



delta 180 



-48.13 
-48.90 
•49.01 
-48.S4 
-49.18 
•49.36 
-48.88 



deltalSO 
w.r.t SMOW 
-18.75 
-19.55 
-19.67 
-19.17 
-19.84 
-20.02 
-19.52 
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File: 1804BS5F3-2.raw 
Project: contrDte2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 10 
MS file: M-AN41 
Inlet: GC-combustion 
Inlet rile: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 993855 F3/30ul 



Acquistion Date: 18/4/0713:55 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number. JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas:C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 

poe 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 

3 
13 
14 
IS 



MajBT 
Height (nA) 



5.21 
5.21 
5.23 
4.84 
4.88 
4.99 



RT(Sec) 



128.0 
187.8 
247.8 
2427.6 
2487.6 
2547.6 



Ratio 45/44 



1.1681E-02 
1.1681E-02 
1.1681E-02 
1.1681 E-02 
1.1681E-02 
1.1681E^2 



Ratio 46/44 



3.8092E-03 
3.8091 E-03 
3.8086E-03 
3.8080E-03 
3.81 11 E-03 
3-8113E-03 



Mean; 
StdDevofm(%.): 



1.1681E-02 
0.02 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



810.8 
831.1 
843.5 
855.3 

927.9 



Major Height 
taAl 



6.34 
1.24 
2.05 
1.92 
3.46 
7.47 
3.64 
2.42 
2.06 



Major Ared 



6.4032E-08 
9.5410E-09 
1.1S40E-08 
9.0496E-09 
1.568BE-08 
3.9805E-08 
3.4077E-08 
1.9584E-08 
2.1509E-08 



3.8096e-03 
0.34 



RaUo 45/44 



1.1753E-02 
1.1738E-02 
1.1771E-02 
1.17066-02 
1.1734E-02 
1.1686E-02 
1.t737E-02 
1.1732E-02 
1.1780E-02 



Raw Delta 



6.15 

4. 

7.69 

2.12 

4.53 

0.44 

4.80 

4.37 

8.49 



delta 13C 



-29.00 
-30.2$ 
-27.41 
-33.14 



•34.88 



Ratio 48/44 



3.6986E-03 
3.6985E-03 
3.6983E-03 
3.6980E-03 
3.6978E-03 
3.6983E-03 
3.6974E^)3 
3.697SE-03 
3.6970E-63 



Raw Delta 



^29.05 
-29.10 
-29.14 
-29.22 
-29.27 
-29.16 
-29.45 
-29.43 
-29.59 



delta 180 



-48.51 
-48.56 
■45.60 
-48.67 
-48.72 
-48.61 
-48.90 
-48.88 
-49.04 



delta180 
W.r.t SMOW 



-19.15 
-19.20 
-19.24 
-19.32 
-19.36 
-19.25 
-19.55 
-19.53 
-19.70 
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Codification : E-CC-10 
Vision : C 
Date : 09/05/2006 
1/2 



^^RmCATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN 

CG/C/IRMS 



CONFIRMATION 



Numero d'echantillon : ^..3.^3>.^.^5;;.. ^ .Wv^i 

Numero d'identiincation deTappareil :..... 5.*?. i5i;\«i,1-..^.... 
Instrnction de confirmation : .3;.":.^.W!:.„'S \ 



1. Tnne 

Specification : plateau du peack Centre > 10 V 
Tune conforme : ©ui 



0. 


non 





2. StabiSte de rinstrument 

Sp6cification: ecart mesur6 entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 < 0.5 %o 
Stabilite conforme : 



oui 



c. 


npn 





-.^j«gil 



''?>!*^3^?*9pS5?**^J^.^®g-^-»3»«^jy'jK=^ 



Code dela solution Mix Cal IRMS: S^!?.^.. 

Valeursithtft pues f%o)panr 3 inj ectinn^r 



Moyemie 



Ecart-type 



Decane 



-rSOvl-S 



OxOC^ 



Undecane 



- -^Mh 



_o*o=v 



Dod6cane 



-ii,ot 



'.•^^ 



Methyldecaifoate 



- ^Ko^ 



<^x\3 



Specification: ecart-type d'au moins 3 alcanes < 0.5 % 
Precision conforme : 



oui 



'=>< 


non 





BBBi 



• v.«?»a 



il 



LNDD 1087 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version : C 
Date: 09/05/2006 
. 2/2 



VERIPICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMA' 

CG/C/IRMS 



HON 



4. CaliTya Hon de I'mstrumftnf 

Code a^la solution Mix Cal Acetate: .'ao.A.,C-, 

ValeurSQbtennes r%o)! 



^^OMfMiPallnUU ^> 



'%0M f\ i t taaV ^u.^W ol 



SaAndrostanolAC 



-l£l£L 



•3,t,Jba' 



Etiocholanolone AC 



J=.^li^^ 



-^o, ^3i 



5b Androstanediol diAC 



5^,5^ 



.ZlMiiB^ 



11 K6toetiocholanolone AC 



-\G^3iS 



~i/i , ■b;S' 



Intervale de valenrs acceptables; 



Valeurs th6oriques 



Valeurs IhSoriques + 0.5%o 



Valeurs th^oriqnes - 0.5%o 



5a Androstanol AC 



-30.46 



-29.96 



-30.96 



Etiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



5b Androstanediol diAC 



-33.81 



-33.31 



-34.31 



II K^toetiocholanolone AC 



-16.30 



-15.80 



-16.80 



Resultats conformes ; 



oui o^ I 



non 



Rayer la mention inutile 



observations: 



Date 



i^\oM\o-:|. 



Validation 



Operateur . 



Code et Visa 



'VH 




Responsable 



/^lok]o^ 




Cetenregistrement est a transmettre au respomable dusecteur confirmation concerni 
P^-^^-'^f'-erv.antciansle.ossiernraterMclel'oppareUconcen.eciaJ^^^^^^^ 



^3 



LNDD 1088 



-r. »;t!:iWs-- 




er^i^^^rsf.t-ws^ 
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Fire: 18(Mstabnile1.raw 
Prdecf contfoIe2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 1 
MS file: Co2 stab 

Inleb GC-combusUon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: test de stabilite 



Acquistion Date: 18/4/07 9:07 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 

Gas: C02 Uncalibrated C02 ' 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Ubcl: Value: 
Ratio 1:130 -36.3 delta 45 -34 63 
Ratio 2: 180 .20 delta 46 -20 06 



wrt; 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 
3 

4 
5 
" 8 
7 
8 
9 
10 



^ major 
Height (nA) 



Sample Data 



3.99 
4,01 

4.03 
4.05 
4.09 
■4.12 
4.19 
4.23 
4.24 
4.24 



RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


36.6 


1.1682E-02 


3.8095E-03 


96.4 


1.1682E-02 


3.8096E-03 


156.4 


1.1682E-02 


3.8096E.03 


216.5 


1.1682E-02 


3.8093En03 


276,5 


1.1682E-02 


3.8088E-O3 


■ 336.S 


1.1682E-02 


3.8082E-«3 


396.6 


1,ie82E-02 


■a8.080E-03 


456.6 


1.1682E-02 


3.8074E=O3 


516.6 


1.1681E-02 


3.8077E-03 


576.7 


1.1681E-02 


3.8078E-03 



IVIean: 
StdD6voffit:(%.): 



1.1682&02 
0.02- 



3.80B6E-O3 
0.09 ■' 



Peak No 



RT(Sec) 



Major Height 
fnA> 



Major Area 



Ratio 45/44 



RawJJelta 



. delta 130 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltalSO 
w.r;t SMOW 



^ir^J!*'5^^4;&>..,-.-« 
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File: 1804stabfflte2.raw 
Project conlrDle2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Line: 2 
IMS file: Co2 stab 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: testde stabilite 



Acquistlon Date: 18M/07 9:18 

Weight O.O'O 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot KumbenJB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 byCF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Bemental 
DeconvoluUom Craig 

Elemental delta 
Label: • Value: 
Ratio 1:130 -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wit 

PD8 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





' Major' 








Peak No 


Height (nA) 


RTtSecl 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.25 


36.8 


1.1681E-02 


3.8081 E-03 


2 


4.26 


96.7 


■ 1.1681 E-02 


3.8082E-03 


3 


4.28 


156.8 


1.1681E-02 


3.8084E-03 


4 


4.30 


216.8 


1.1681E-02 


3.!B084E-03 


5 


4.33 


276.8 


1.1681E-02 


3.8063E-03 


6 


4.36- 


336.9 


1.1681 E5)2 


.3,8082E-b3 


7 


4.30 


• 39B.9 


1.1681E-02 


3.8082E-03 


8 


4.43 


456.9 


1.ie81E-02 


3.8D81E-03 




4.46 


■ 517.0 


1.1681E-02 


3.8082E-03 


10 


4.S0 


577.0 


1.1681E-02 


3.8081 E-03 



Mean: 1.1681E-02 3.80S2E-03 . 
StdDevoffit(%,): 0.01 0.03 



Sample Data 



Pealc No 



RT(Sec) 



Major Height 
(nAl 



Major Area 



J^atio 45/44 



Raw Delta 



delta 13C 



Rafa'o 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



. deltalSO 
w.r.t SMOW 



• "^iS&sgKSbtiSJicsafW^i 
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File: 1804slabilite3.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Line: 3 
MS file: Ca2 stab 
Inlet GC-combusHon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description: test de stabnite 



Acqulstlon Date: 18/4/07 9:29 

Weight 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

. , Species: C02 by CF (uncaDbrated) 

Gas: C02 Uncallbrated C02 

Ratio ^pe: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 130 -36.3 

Ratlo2:180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.PS 



wrt 

PDB 
PDB 



Corrections 

• Equilibrium correction: None 



Pealt No 


MaJ6i— 
Height (nAl 


RT (Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


■ 4.56 


37.1 


1.1680E-02 


3.8081 E-03 




4.59 


97.1 


1.1681 E-02 


3.8080E-O3 




4.64 


157.1 


1.1681E-02 


3.8080E-03 




4.67 


217.2 


1.1681E-02 


3.8081E-03 




4.72 


277.2 


1.1681 E-D2 


3.8078E-03 


6 


4.76 


337.3 


1.1681E-02 


3.8079E-03 




■ 4.82 


397.3 


1.1681E-02 


3.8073E-03 




4.90 


457.3 


1.1681E-02 


3.8069E-03 




4.94 


517.4 


1.1 681 E-02 


3.a068E-03 




4.98 


577.4 


1.1681 E-02 


3.8067E-03 



Sample Data 



Mean: 1.1681E-02 3.8076E-03 
StdDev of «(%.): o.OI o.06 



Peak No 



RT (Sec) 



Major Height 
(nAl 



Major Area 



Ratio 45/44 



Raw Delta 



detta13C 



RatiO'48/44 



Raw Delta 



delta 180 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



■^'•'®****»i'''«'"««^--'5=«0sS!!ig^53WS<^ . . 



-'•«e!W'«&C»-W&-4^„'«5^„?Sgfg^;^,^Vj.;;y^_^^ . 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification ; M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
1/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE PR ISOPRIME 2 



Appareil concerne ; Isoprime 2 



COLONNE 



INJECTION: 



CONDITION GC 



INTERFACE 



CONDITIONS MS 



Type: 
Longueur : 
Diametre interne : 
Epaisseur du film : 

Mode : 
Temperature : 
Volume injecte : 

Temperature initiale : 
Gradient de temperature: 

Temperature finale : 
Pression He constante : 

Piege a eau: 

Four a combustion : 

Ligne de transfert : 

Mode d'acquisition : 
Prdgrammation de I'acquisition: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 
0,25 mm 
0,25 fim 



Split Ratio: 1 
280 °C 
2^1 




ASSURA.NCd-:-. 
■ LNOD 



-Qi ^^oQ/as 



100°C pendant 4 min 
100°C->150°Cal5°C/min 
,:150°C->200°Ca30''C/min 
"200 °C pendant 1 min 
tr Decane environ 190 s 

-100°C 

'850X 

350°C 



CONFIDENTIEL 



SIM sur les ions 44, 45 et 46 

Temps d'acquisition total: 840s 

a 20s RG open 

a 50s RG close 

a 80s RG open 

a 1 10s RG close 

a 160 HS close 

a 600s HS open 

a 720s RG open 

a 750s RG close 

a 780s RG open 

a 810s RG open 

Delai avant fin de I'acquisition: 30s 



APPLICABLE le 



25 JAN. 2005 



^ 



LNDD 1093 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : 1VI-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
2/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLR DV. ISOPRIME 2 



Action 



redige par 



v6rifi6 par 



verifie par 



approuv6 par 



N° Version 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aurelie LAURENT 



Jacques DE CEAURRIZ 




EVOLUTIONS 



Motif 



Creation du document. 



Date 



25/01/2006 



CONRDENTIEL 



?r 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804MixCallRMS01.raw 
Proiect controle2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 4 
MS me: M-AN3SB 

Inlet GC-combusHon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
Descripttoh: lest de performance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstton Date: 18/4/07 9:50 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
iBotUe: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Rim Index: 



Reference standard 

Species: C02,by CF (uncallbrated) 
Gas: C02= Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratlo.1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



DAolecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt:" 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





IViajor 








Peak No 


Helglit(nA) 


RT(Sec) 


Ratio 4S/44 


Ratio 46/44 


1 


4.96 


47.7 


1.1690E-02 


3.8106E-03 


2 


5.01 


107.5 


1.1680E-02 


"3.8110E.«3 


7 


S.22 


747.9 


1.1680E-02 


3.8104E-03 


8 


5.23 


807.7 


.1.1680E-02 


3.8110E-03 



Mean: 
StdDevoffitpU): 



1.1680E-02 
0.01 



3.ai08E-03 
0.09 ■ 



Sample Data 



Peak No 


RT{Sec) 


IWaJor Height 
(nAJ 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 4iS/44 


RawDeHa 


delta ISO 


deltalBO 


2 

3 
• 4 


202.4 
267.8 
357.2 
547.4 


2.03 
1.94 
1.98 
2.09 


6.7933E-09 

■6.6156E-09 

. 6.7761E-09 

7.0786E-09 


1.1709E-02 
1.1762E-02 
1.1718E-02 
1.1730E-O2 


2.48 
7.04 
3.22 
4.23 


-32.77 
-28.06 
-32.00 
-30.95 


3.6993E-03 
3.6983E-03 
3.e977E-03 
3.6975E-03 


-29.27 
-29.53 
-29.68 
-29.72 


-48.72 
-18.99 
-49.13 


-19.36 
-19.64 
-19.78 

























- Va.*i^fi*r;?'*i>;'.>^;;.»vj^?JiV-2 " 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804MixCallRMS02jaw ~ 

Proiect contro!e2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Line: 5 
MS file: M-AN38B 
Inlet: GC-combusBon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
DeserluBon: testde performance Mix Cal IRMS oos 



Acqulstion Date: 18/4/07 10:06 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 • 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB251 
Run Index: 



Reference standard ~ ' 

Species: C02 by CF(uncallbrated) , 

Gas: C02 Uncalibrated C02 ' 

RaUo type: Elemental 
DeconvoluUon: Craig 

Elemental delta ' Molecular delta 
Label: Value: l^bei: Value- 
Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -3463 
RaHo2:180 -20 delta 46 -20 qb 



wrt: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


"■ Major 
Height (nA) 


RT(Sec) 


Ftatio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.21 


47.9 


1.1681E-02 


3.B099E-03 




5.22 


107.8 


1.1681E-02 


3.8093E-03 




5.33 


748.0 


1.1681E-02 


3.8102E-03 




-^mI 


807.8 


1.1681E-02 


3.8106E-03 



Mean: 1.1681E-02 3.810QE-03 
StdDevoffit(%.): 0.01 o.lO 



Sample Data 



Peak No 



RT(SecJ 




■ '-^■^i-' . ■ *f -y r/iyia^ V*r i.V* :V V ; 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804MIxCallRMS03.raw 
Project: contro[e2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Line: 6 
MS file: M-AN38B 

Inlet GC-combusllon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
•Description: lest de perfonmance Mix Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 18/4/0710:22 

Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibraled) 
, Gas: C02 Uncalibraled C62 

Ratio type: Elemental 
DeconvoluUon; Craig 

Elemental delta 
Label: Value; 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2; ISO -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.0S 



wrf: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



major 
Height (nA) 



5.35 
5.33 
5,29 
S.3S 



RT (Sec) 



48.0 
107.9 
748.1 
807.9 



Mean: 
StdDevoffltpi.): 



Sample Data 



Ratio 45/44 



1.1681E-02 
1.1681E-02 
1.1682E-62 
1.1682E-02 



Ratio 46/44 



3.8093E-03 
3.8089E-03 
3.8103E-03 
3.8101 E-03 



1.1681E-02 3.8097E-03 
■ 0.01 0.08 



Peal< No 



RTJSec) 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804MixGalAcetate01.raw 
Project: conlTOle2007.PRO 
Sample list- 1804.spl 

Une:7 
■ MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file:. M-AN41 
Sample ID: 
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001 C 



Acqulstion Date: 18/4/07 10:38 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalljjrated) 
Gas:C02 Unoalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C .36.3 

■ Ratio 2: ISO -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: Non? 



Peak No 



1 
2 
3 
8 
9 
10 



Hnajor 
Height (nA) 



5.42 
5.41 
S.38 
4.79 
4.83 
4.96 



RT(Sec) 



128.0 
187.9 
247.9 
2427.5 
2487.5 
2S47.5 



Ratio 45/44 



1.1681E-02 
1.1681E-02 
1.1681E-02 
1.16B0E-O2 
1.1680E-02 
•1.1680E.O2 



Ratio 46/44 



3.8100E^)3 
3.8093E-03 
3.6088E-03 
3.8102E-03 
3.8108E-b3 
3.8110E-03 



Mean: 1.1681E-02 
StdDevoffitpt,): 0.01 



3.8100E-03 
0.14 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



881.0 
1249.0 
1321.6 
1494.6 



Major Height 
(nAl 



2.26 
3.01 
2.23 
2.06 



Major Area . 



1.0671E-08 
Z2808E-08 
1.6417E-08 
1.9316E-08 



Ratio 45/44 



1.1733E-02 
1.1855E-02 
1.1700E-02 
1.1897E-02 



Raw Delta 



4.51 
14.94 

1.70 
18.51 



delta 130 



-30.68 
. -19.92 
-33.56 
-18.25 



Ratio 46/44 



3.6983E-03 
3.6968E-03 
3.6966E-03 
3.6980E-03 



Rawt3etta 



-29.26 
-29.71 
-29.76 
-29.41 



delta 180 



-48.71 
•49.18 
-49.20 
-48.90 



deltalSO 
wj.fSMOW 



-19.35 
-19.83 
-19.86 
-19.54 
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i-iie: 1804MixCalAcetatB0Zraw 

Proiect controle2007.PRO 
Sample list 1804.spl 
Line: 21 
MS file: M-AN41 
Inlef GC-combustion 
Inlet file: M-AN4'I 
Sample ID: 
Descrinaon; Calibration Mix Cal Acetate nnir. 



Acquistion Date: 18/4/07 23:10~ 

Weight 0.00 
Injection Volume; 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number; JB 251 
Run Index: ' 



Keference standard ' 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibfated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Eiepnental delta 
Label: Value: 

RaHo 1: 13C -36 3 

Ratio 2: 180 .20 



Molecular delta 

Label: • Value: wrt 

delta 45 ^4.63 ppg 

delta 46 -7nnR p^g 



Corrections 

Equlilbrtum con-ectlon: None 



Peak No 



1 

2 
3 
8 
9 
10 



major 
Height <n, 



5.28 
.5.33 
5.38 
4.97 
5,02 
5.14 



AL 



RT (Sec) 



127.9 
187.8 
247.8 
2427.7 
2487.6 
2547.7 



Ratio 45/44 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-O2 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 



Ratio 46/44 



3.8103E-03 
3.8095E-03 
3.808SE-03 
3.809BE-O3 
3.8111E-03 
3.8111E-03 




Mean: 
StdDev of fit (%,,): 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



880.6 
1249.1 
1321.7 
1494.5 



Major Height 
toAl 



Z22 
2.87 
2.11 
1.BB 



Major Area 



1.0665E-O8 
2.1998E-08 
1.S542E-08 
1.8386E-08 



Ratio 45/44 



1.172eE-02 
1.1851E-02 
1.ie98E-02 
1.1896E-02 



Raw Delta 



3.92 
14.66 

1.51 
18.51 



delta 13C 



•31.29 
-20.23 
-33.77 
-16.25 



Ratio 46/44 



3.698BE-03 
3.6991 E-03 
3.e983E-03 
3.6981 E-03 



Raw Delta 



-29.19 
-29.10 
-29.32 
-29.40 



delta 180 



-48.64 
-48.58 
•48.76 
-48.88 



deltalSO 
w.r.t SMnw 



-19.29 
-19.22 
-19.41 
-19.52 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page : 1/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon : 
Repertoire: 



A 993855 



180.4.spl 



Instrument : 
CO et paraphe: 



GC/C/IRMS Isoprime 2 



49 



Valeur isotopique du reactif de derivation: 



-52,69 



Fracfion Fl fmetaholitfts de la cortisone et du Cortisol) 



Norn du fichier 



tr(s) 



trr 



Intensite (nA) 



5 '^C %o mesxjr6e 



S C %o corrifi6e 



Blanc urinaire 



SI 



1804BIulFl 



881 



2,0 



-30,76 



11 K6to6tio 



1804BlulFl 



1497 



1,700 



2,6 



-24,79 



-21,85 



Fraction F2 (K&to/t) 



Nom du fichier 



tr(s) 



trr 



Intensity (nA) 



5 C%oniesur& 



5 "C %o coniKfe 



Blanc urinaire 



SI 



1804BIulF2 



881 



2,5 



-30,48 



Etio 



1804BlulF2 



1251 



1,420 



3,6 



-25,41 



-22,54 



Andro 



1804BlulF2 



1279 



1,451 



4,3 



-24,63 
-21,68 



Fraction F3 miols) 



P\ J 



COPIECERTIElfe 

CONFORMEDESDONNEBS 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 



EcIiantUlon 



SI 



1804855F1 



882 



2,2 



-30,72 



llKeto^tio 



1804855F1 



1498 



1,698 



2,5 



-24,33 



-21,34 



Echantillon 



SI 



1804855F2 



881 



2,5 



-30,29 



Etio 



1804855F2 



1252 



1,421 



3.6 



-26,43 



-23,67 



Andro 



1804855F2 



1278 



1,451 



4,2 



-26,13 



-23,33 







Blanc 


urinaire 






SI 


5pAdiol 


5a Adio! 


5p Pdiol 


Nom du fichier 


1804BiulF3 


1804BlulF3 


1804BlulF3 


1804BlulF3 


tr(s) 


882 


1331 


1361 


1679 


trr 


- 


1,510 


1,544 


1,904 


Intensity (nA) 


5,0 


7,7 


, 2,5 


4,2, 


5"c%omesur^e 


-30,75 


-27,42 


-27,99 , 


-26,64 


S '^C %o corrig^e 


- 


-22,10 


-22,79 


-21,68 







EchantUIon 






SI 


5PAdiGl 


5a Adiol 


5p Pdiol 


Nom du fichier 


1804855F3-2 


1804855F3-2 


1804855F3-2 


1804855F3-2 


tr(s) 


883 


1328 


1364 


1675 


trr 


- 


1,504 


1,544 


1,897 


Intensite (nA) 


3.5 


3,6 


2,4 


2,1 


5 C %o mesur6e 


-30,66 


-30,38 


-30,82 


-26.57 


5"c%<,corrigee 


- 


-25,68 


-26,22 


-21,59 



% 
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ENREGISTREMENT 


Codification : E-FCR-06 


LNDD 


Version : F 


Date : 20/09/2006 


Paee : 2/2 


FICHE D'ANALYSE / RESULTATS Or/r/TPMS 




■ — _ 1 




valeur de reference d'une population temoin 


EchantUlon 

dans les normes 




5 "C %a haute 


8"c%y basse 


oui 


non 


llKetoetio 


-17,58 


-26,27 


V 




Etio 


-19,56 


-26,10 


*< 




Andro 


-18,43 


-25,02 


■^ 




5p Adiol 


-18,55 


-26,97 


f^ 




5a Adiol 


-18,59 


-27,40 ■ 


u 




SpPdiol 


-18,25 


-25,55 


^ 




■ ' — _j 












Blu 


Echantillon 






A%, 


A%o + 0,8%o 


A%o 


A96o - 0,8%Q 




Etio-l]Keto6tio 


-0,69 


-1,52 


-2,32 


-3,12 




Andro - 1 1 K6to6tio 


0,18 


-1,19 


-1,99 


-2,79 




5p Adiol -SpPdiol 


-0,42 


-3,29 


-4,09 


-4,89 




5a Adiol -SpPdiol 


-1,11 


-3,82 


-4,62 I 


-5,42 




Seuil de positiv 


it^del'AMA: 8 


"C%o(metabc 


>lite) - 5"C%of 


compose ei 


idoeen 


e de r^ferp 


nnfti 


>'^o/. 



jl3 



6 C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible liee a la m^thode: +/- 0,8%o 

Conclusion 



COPIECERHEEBB 

GONFORMEDESDONNfeS 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 



L'analyse par spectrom6trie de masse de rapport isotopique (EC 31) indique une origine exogene 
des metabolites de la Testosterone, coherente avec une prise de Testosterone ou de i'un de ses 
pr^curseurs. 

L'origine exogene des metabolites de la Testosterone a ete objectivee sur la base d'un 
appauvrissement isotopique de 4,l%o, 4,6%o, respectivement pour les metabolites 5p-androstanediol 
et 5a-androstanediol 



Partie a remplirpar le responsable 



Date et Paraphe du responsable: J^Jntf j^-n. 

Ohservatinns- ' ' 




Ecart(s) n° : 
Cet enregistrement est iz mettre dans le dossier de confirmation 
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agence fran9aise de lutte centre le dopage 
Departement des Analyses 



Chatenay-Malabry, le 23 avril 2007 



30208 



RAPPORT n^ANALYSF No 4 



Nom du Preleveiir 

Sport : 

Epreuve et lieu : 
Date : 



Demande d'analyse de I'USADA du 13/04/2007 



USADA 

Reanalyse 

16/04/2007 



R6cgption defS^ t'^rhan tillonfsl H'l.rintt . 

J?^*^i. , 16/04/2007 

Type de materiel: Beriinger 

Nombre d'6chantlilon(s) : 1 (sur 10 echantlllons recuse 

Reference de(s). I'echantlllon(s) : 993855 ' "- """°"^ ^^.'"'J 



COPBCERlIFDfe 
ETFORMULAIRESORIGJMAUX 



-Date de debut desanalyses. : 



Resultats ( Cf referentiels en vigueur : AMA 2007) 
16/64/2607 



Conctusinns ; (pH^^3 d = 1.031 +/- 0.001) . - ->:. 

prise dR TRSff.>;t..rnno>... rto |'..ri rf^ coi. pr^r..^c«:..^!r ' '""^rf-llTP ajffi&jxnfi 

LJrigine exogfene des metabolites de la Testosterone a 6te- oWectivee sur la base 
Eisultat exprlm^ oar rap port au crlt^-ro «;iiivanf . 



bestinataire : 

-USADA - T. Tygart (1330 quail.lake loop - suite 260 Colorado Springs -CO 80906 - USA) 
CoDJe ! 

- Union Cycllste Internationale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGtE - SUISSE) 




^.^^^rii;^;^^^- r:t'^~ -^-°- --p^.. ae 



:l et comporte 4 page{s). 



I ce rapport d'analyse n'est autoris^e que 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 1804855F3.taw 
Prolect: controte2007.PRO 
Sample list: 1804.spl 
Une:9 
MSflle:M-AN41 
hilet: GC-combusHon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 993855 F3/40ul 



Acqiristion Date: 18/4/07 13:02 

Weight 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt; 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 


major 
Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 
2 
•3 
12 
13 
• 14 


5.06 
5.13 
5.19 
4.94 
5.01 
- 5.14 


127.7 
187.6 
247.8 
2427.7 
2487.6 
2547.7 


1.1679E-02 
1.1679E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 


3.8123E-03 
3.8112E-03 
3.8099E-d3 
3.8091E-03 
3.8114E-03 
3.8120E-03 



Mean: 
StdDevoffit{%,): 



1.ie80E-02 
0.03 



3.8110E-03 
0.36 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



809.2 
84i0 
853.8 



925.8 



JfiZ-ifeA 



Major Height 
fnAL 



4.55 
1.26 
1.36 
2.23 
5.81 
2.95 
1.98 
1.79 



Major Area 



3.6870E-08 
5.4234E-09 
5.7595E-09 
1.0390E-08 
3.0084E-08 
2.7632E-08 
1.S666E-08 
1.7858E-08 



Ratio 45/44 



1.17S1E-02 
1.1768E-02 
1.1699E-02 
1.1732E-02 
1.1684E-02 
1.1737E-02 
1.1727E-02 
1.178DE-02 



Raw.Oelta 



6.12 
-Z59 
1.69 
4.48 
0.35 
4.94 
4.02 
8.60 



delta 13C 



-29.02 
-27.51 
•33.60 

-34.97 



Ratio 48/44 



3.7002E-03 
3.7001 E-03 
3,7002E-03 
tijl 3.69956-03 
3.6995E-03 
3.6978E-03 
3.6973E-03 
g265<^ft3.6958E-03 



Raw Delta 



-29.09 
-29.11 
-29.09 
.-29.25 
-29.26 
-29.69 
-29.81 
-30.20 



delta 180 



-48.55 
-48.58 
-48.54 
-48.71 
-48.71 
-49.14 
-49.26 
-49.64 



deltalSO 
w.r.t SMOW 
-19.19 
-19.22 
-19.18 
-19.35 
-19.35 
-19.80 
-19.92 
-20.32 



19AM/2007 09:04 



Results for C02 by CF (uncalibrated)(Fn1) [PrinloutI 



1 of 1 
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